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摘 要 利用 自制 的 小 型 拉 伸 装置 对 溢 火 + 回 火热 处 理 后 的 ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 试 样 进行 单 轴 拉 伸 变 形 , 使 
步 辐射 高 能 X 射 线 衍射 技术 对 钢 中 逆 变 奥 氏 体力 学 稳定 性 和 相 变 诱导 塑性 (transformation induced plastic, TRIP) 进 行 原 
研究 . 结果 表明 , 随 着 拉 伸 应 力 的 增加 , 逆 变 奥 氏 体 衍射 峰 积分 强度 逐渐 减弱 , 道 变 奥 氏 体 在 变形 过 程 中 逐步 发 生 了 形变 
导 马 氏 体 相 变 . 利用 Rietveld 全 谱 精 修 拟 合 方法 对 不 同 应 力 状 态 下 的 道 变 奥 氏 体 相 分 数 进行 定量 分 析 , 发 现 道 变 奥 氏 体 上 
# 变 诱导 马 氏 体 相 变 开 始 于 材料 的 宏观 弹性 阶段 , 并 持续 至 整个 塑性 变形 阶段 . 通过 比较 分 析 不 同 热处理 工艺 下 道 变 奥 氏 
体 的 形变 诱导 相 变 过 程 和 材料 的 加 工 硬化 行为 发 现 , 逆 变 奥 氏 体 的 形变 诱导 相 变 的 出 现 增 加 了 马 氏 体 基体 的 位 错 密度 , 导 
致 材料 加 工 硬 化 指数 的 提高 , 有 效 提高 了 材料 的 塑性 . 

关键 词 马 氏 体 不 锈 钢 , 同步 辐射 高 能 X 射 线 , 逆 变 奥 氏 体 , 力学 稳定 性 , 相 变 诱导 塑性 , 加 工 硬化 指数 
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ABSTRACT After quenching and proper intercritical tempering, ZG06Cr13Ni4Mo martensitic stainless steel is 
composed of tempered martensite matrix and reversed austenite. The deformation induced martensitic transforma- 
tion of reversed austenite occurring during the deformation results in the transformation induced plasticity (TRIP) 
effect, which is beneficial to the mechanical properties of this steel. However, studies on the TRIP effect of re- 
versed austenite are limited to description of phenomenon and mechanism behind is not clear. In order to reveal the 
mechanical stability and transformation induced plasticity of the reversed austenite during tension test in tempered 
ZGO6Cr13Ni4Mo steel, a custom-built mini tensile instrument has been designed and installed on Shanghai Syn- 
chrotron Radiation Facility to conduct the in situ synchrotron high energy X-ray diffraction (SHXRD) experiment 
during the uniaxial tension. Three samples, which were tempered at 620 ‘C with different holding times and cool- 
ing rates in order to obtain different volume fraction of reversed austenite, were used to investigate the relationship 


between the deformation induced martensitic transformation and work hardening behavior. The integral intensity 
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and the full width at half maximum of diffraction peaks of the reversed austenite and tempered martensitic matrix 


under different engineering stress were recorded. The gradual decrease in the integral diffraction intensity of re- 


versed austenite with increase in tensile stress indicates that the reversed austenite has been induced to transform in- 


to martensite during the tension deformation. Furthermore, the volume fraction of reversed austenite during tension 


was quantitatively calculated by fitting the whole diffraction spectra of reversed austenite and tempered martensitic 


matrix with the Rietveld refinement method. The evolution of the reversed austenite fraction indicates that the de- 


formation induced martensitic transformation initiates at the macro-elastic stage and through the whole deforma- 


tion, which is different to the retained austenite in TRIP steel. Meanwhile, the work hardening exponents of three 


samples with different volume fraction of reversed austenite have been compared. It is found that the deformation 


induced martensitic transformation of reversed austenite increases the dislocation density of martensitic matrix and 


results in the increase in the work-hardening exponent during the plastic deformation, which enhances the ductility 


of ZGO6Cr13Ni4Mo martensitic stainless steel. 


KEY WORDS martensitic stainless steel, synchrotron high energy X-ray diffraction, reversed austenite, me- 


chanical stability, transformation induced plasticity, work-hardening exponent 


ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 具备 优良 的 强 
度 、 塑 韧性 焊接 性 及 抗 腐蚀 性 能 , 被 广泛 应 用 于 水 
轮机 组 件 、 闪 体 、 核 电站 压力 容器 及 海上 钻 进 平 台 
中 !5. 经 济 火 加 合理 的 两 相 区 回 火 热处理 后 , 该 马 
氏 体 不 锈 钢 具有 良好 的 强度 和 塑 韧性 匹配 所 其 中 ， 
淳 火 处 理 的 目的 在 于 获取 组 织 结构 均匀 的 马 氏 体 ， 
两 相 区 回 火 的 目的 在 于 软化 马 氏 体 , 并 产生 能 够 稳 
定 存在 至 室温 乃至 更 低温 度 的 细小 弥散 分 布 的 逆 
变 奥 氏 体 . 研究 人 员 忠 发现, 逆 变 奥 氏 体 的 出 现 能 
改善 材料 的 塑 彻 性 , 并 推测 在 变形 过 程 中 逆 变 奥 氏 
体会 发 生 形 变 诱 导 相 变 从 而 产生 相 变 诱导 塑性 
(TRIP) 效 应 . 遗憾 的 是 , 目前 关于 ZG06Cr13Ni4Mo 
马 氏 体 不 锈 钢 中 道 变 奥 氏 体 的 相 变 诱导 塑性 的 研 
究 仅 局 限于 对 现象 的 描述 , 缺乏 对 其 相 变 机 制 和 相 
变 诱导 塑性 作用 机 制 的 研究 . Bilmes 等 5 和 Song 等 % 
定量 检测 了 断裂 前 后 断口 附近 奥 氏 体 含 量 , 从 奥 氏 
体 含量 的 变化 推测 形变 诱导 相 变 改善 了 材料 的 塑 
韧性 能 ; Wang 等 "离线 分 析 了 不 同形 变量 下 逆 变 奥 
氏 体 含量 的 变化 , 结合 加 工人 硬化 率 变化 曲线 证 明了 
TRIP 效 应 的 存在 . 虽然 这 些 研究 对 解释 逆 变 奥 氏 体 
的 形变 诱导 相 变 对 材料 性 能 的 影响 具有 一 定 的 帮 
助 , 但 由 于 变形 过 程 的 离线 研究 存在 卸载 等 因素 ， 
迫使 材料 经 历 了 循环 加 载 和 多 次 加 工 硬化 , 导致 对 
实验 现象 的 表征 缺少 原 位 实时 的 特征 , 难以 准确 地 
将 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 和 材料 强 韧 性 变化 关联 起 来 . 
于 传统 实验 手段 的 局 限 性 , 难于 实现 对 逆 变 
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探测 出 材料 内 部 真实 的 物 相 结构 信息 , 同时 , 由 于 
其 衍射 信号 的 采集 速率 远 高 于 普通 实验 室 X 射 线 
衍射 , 因此 可 以 实现 边 加 载 边 采集 衍射 信号 的 原 位 
实验 . Offerman 等 & 利 用 同步 辐射 成 功 观测 钢 的 相 
变 过 程 . 随后 同步 辐射 技术 被 应 用 到 观察 Si-Mn 型 
TRIP 钢 形变 过 程 中 应 力 应 变 分 布 和 亚 稳 奥 氏 体 的 
相 变 行为 上 “1. 相关 研究 观测 到 形变 过 程 中 材料 各 
组 成 相间 的 应 力 应 变 不 均匀 分 布 , 在 相 尺 度 上 研究 
了 各 组 成 相 的 本 构 关 系 、 亚 稳 奥 氏 体 的 相 变 过 程 及 
其 相互 关系 , 表明 借助 同步 辐射 高 能 XX 射线 衍射 技 
术 , 能 够 实时 观测 到 材料 变形 过 程 中 不 同 应 力 状态 
下 的 物 相 结 构 变 化 信息 和 亚 稳 奥 氏 体 的 形变 诱导 
马 氏 体 相 变 行为 , 从 而 可 以 准确 分 析 材 料 性 能 与 相 
变 之 间 的 关系 . 
本 研究 利用 同步 辐射 高 能 X 射 线 衍 射 技术 对 
ZG06Crl13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 中 逆 变 奥 氏 体 的 机 
械 稳定 性 进行 原 位 观察 , 定量 分 析 逆 变 奥 氏 体 在 变 
形 过 程 中 的 体积 分 数 变化 情况 , 结合 逆 变 奥 氏 体 的 
相 变 特征 比较 分 析 单 轴 拉 伸 过 程 中 材料 的 加 工人 硬 
化 行为 , 研究 形变 诱导 相 变 产生 的 相 变 诱导 塑性 对 
材料 强 韧 性 匹配 的 影响 机 制 |. 
1 实验 方法 
实验 所 用 材料 为 ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 
钢 , 其 化 学 成 分 (质量 分 数 , %) 为 : C 0.04, Si 0.28， 
Mn 0.75, P 0.019, S 0.008, Cr 12.7, Ni 4.1, Mo 0.53, 
Fe 余 量 . 将 实验 钢 铸造 后 首先 进行 1150 的 高 温 


奥 氏 体形 变 诱导 相 变 的 原 位 研究 和 精确 定量 计算 
同步 辐射 衍射 技术 的 出 现 为 精确 研究 亚 稳 奥 氏 体 
的 相 变 行为 提供 了 一 个 办 新 的 手段 . 同步 辐射 X 身 
线 入 射 技术 具有 高 能 量 、 高 分 辨 素 等 优点 , 可 有 效 


扩散 退火 , 而 后 进行 1050 保温 1 的 湾 火 处 理 ， 
得 到 100 狗 的 马 氏 体 组 织 . 鉴于 该 钢 在 两 相 区 温度 
620 CC 进行 回 火 处 理 后 的 逆 变 奥 氏 体 体 积分 数 最 
高 汪 , 因此 对 该 钢 分 别 进行 620 保温 1h 水 冷 ( 试 
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样 1)、620 保温 1h( 试 样 2) 和 2 h ( 试 样 3) 空 冷 回 
火 处 理 , 得 到 3 种 热处理 状态 样品 . 热处理 后 , 将 样 
品 机 加 工 成 43 mmx14 mmx0.5 mm 的 板 状 拉 伸 试 
样 , 拉 伸 试 样 经 机 械 磨 抛 表面 后 使 用 质量 分 数 为 
33% 高 氧 酸 酒精 溶液 进行 电解 抛光 , 去 除 试 样 表 
应 力 层 , 通过 D/Max2500PC 型 cu 靶 和 射线 衍射 仪 
(XRD) 测 量 上 述 3 种 试 样 中 的 逆 变 奥 氏 体 体 积分 数 
分 别 为 2.1%, 9.3% 和 13.5%. 由 于 试 样 1 的 逆 变 奥 氏 
体 含量 太 低 , 可 近似 将 试 样 1 看 成 全 马 氏 体 组 织 , 试 
样 2 和 3 中 逆 变 奥 氏 体 含量 较 高 , 使 用 同步 辐射 原 
位 X 射 线 衍 射 研究 逆 变 奥 氏 体 在 拉 伸 过 程 中 的 形 
变 诱导 相 变 及 其 对 材料 性 能 的 影响 . 

原 位 单 轴 拉 伸 实验 在 自制 的 螺旋 杆 传 动 加 载 
装置 上 进行 . 该 装置 包含 加 载 器 和 控制 器 2 个 部 件 ， 
如 图 1 所 示 , 可 以 设 定 不 同 的 应 变速 率 对 样品 进行 
加 载 变 形 , 同时 输出 应 力 位 移 曲 线 , 应 变速 率 为 
0.001 s'. 另外 , 由 于 同步 辐射 入 射 X 射 线 光 束 位 置 
固定 不 变 , 而 试 样 在 拉 伸 变形 过 程 中 会 在 拉 伸 方向 
上 发 生 伸 长 , 导致 拉 伸 过 程 中 X 射 线 照 射 到 试 样 上 
的 位 置 ( 试 样 平行 段 中 心 位 置 ) 发 生变 化 . 为 确保 被 
X 射 线 照 射 的 试 样 区 域 不 变 , 在 导轨 部 件 上 设计 了 
反 向 导轨 , 对 试 样 中 心 的 偏 移 位 置 提供 位 移 补 偿 ， 
使 试 样 照射 区 域 始 终 与 光束 相对 位 置 保持 不 变 , 保 
证 衍射 信号 来 自 试 样 同一 区 域 . 小 型 拉 伸 装置 装配 
在 同步 重 射 六 圆 衍 射 仪 的 样品 台 上 , 可 实现 围绕 着 
3 个 方向 转动 , 方便 衍射 仪 能 够 采集 拉 伸 试 样 各 个 
方向 的 衍射 信息 , 如 图 2 所 示 . 其 中 , ND 表示 拉 伸 试 
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(a) 


1 自制 小 型 拉 伸 装置 部 件 图 
Fig.1 The loader (a) and controller (b) of the custom-built 


mini tensile instrument 


样 的 表面 法 向 , TD 表示 拉 伸 试 样 的 横向 , LD 拉 伸 试 
样 的 拉 伸 方向 . 为 确保 能 够 捕捉 到 不 同 变形 阶段 中 
的 相 变 特征 , 拉 伸 实验 采取 应 力 控制 的 方式 进行 ， 
即将 试 样 加 载 至 设 定 应 力 值 , 保持 应 力 不 变 , 采集 XX 
射线 衍射 信号 , 信号 采集 完毕 后 继续 加 载 至 下 一 设 
定 应 力 值 . 根据 试 样 的 抗 拉 强 度 和 屈服 强度 , 采集 
衍射 信号 的 加 载 应 力 设 定 为 0, 200, 350, 500, 650， 
700, 750 和 770 MPa. 

同步 辐射 高 能 X 射 线 原 位 实验 在 上 海 同 步 辐 
射 光 源 BL14B 光线 站 完成 ,X 射 线 能 量 为 10 keV, 
波长 为 0.12396 nm, 光斑 半径 为 0.5 mm. 采用 反射 
式 同 步 辐射 射线 衍射 技术 , 采集 样品 表面 ND 的 
衍射 信息 , 其 示意 图 如 图 3 所 示 . 样品 治 着 LD 变形 
至 不 同 的 应 力 状态 , 当 加 载 应 力 达 到 设 定 值 后 , 载 
荷 保持 恒定 , 衍射 仪 完成 对 该 状态 下 物 相 的 检测 . 
在 检测 过 程 中 , 试 样 会 绕 着 TD 在 20 衍 射 角 33?~77? 
范围 内 连续 旋转 , 采集 逆 变 奥 氏 体 (111)。(200)， 


(220)。(311)，。 马 氏 体 (110)。 (200)。 (21D)。 和 (220)。 


的 衍射 峰 信 和 号. 
由 于 该 材料 存在 一 定 的 择优 取向 现象 , 在 XRD 


2 小 型 拉 伸 装 置 在 同步 辐射 衍射 仪 上 的 装配 图 


Fig.2 The installation of custom-built mini tensile instru- 


ment on diffraction instrument rotated along the 
normal direction (ND), transverse direction (TD) 
and loading direction (LD) of tension sample 


gs em ey 1D detector 


Loadi 
Slit ta 


TD 
3 同步 辐射 高 能 X 射 线 衍射 原 位 检测 示意 图 
Fig.3 Schematic of the in situ synchrotron high energy X- 


ray diffraction experiment (0—Bragg diffraction an- 


gle) 
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衍射 下 物 相 的 衍射 峰 强 度 和 体积 分 数 之 间 的 对 应 
关系 严重 失真 . 在 这 种 情况 下 采用 测定 钢 中 残余 奥 
氏 体 的 常规 方法 , 比如 国家 标准 GB8362-1987 等 ， 
显然 已 不 能 获得 准确 结果 . 考虑 到 Rietveld 全 谱 精 
多 拟 合 方法 能 够 针对 材料 的 择优 取向 结构 进行 有 
效 的 结构 精 修 "本 研究 利用 Maud 软件 中 对 两 相 
进行 Rietveld 全 谱 精 修 拟 合 , 并 且 对 物 相 进行 定量 
计算 , 以 获取 逆 变 奥 氏 体 在 形变 过 程 中 的 体积 分 数 
变化 曲线 . 在 精 修 拟 合 过 程 中 , 拟 合 度 (goodness of 
fib 小 于 1.5, 这 意味 着 精 修 后 的 模型 可 靠 性 高 , 拟 合 
得 到 的 逆 变 奥 氏 体 相 分 数 具 有 高 准确 性 . 
2 实验 结果 与 分 析 
2.1 遂 变 奥 氏 体 衍射 峰 积 分 强度 在 拉 伸 变形 时 的 动 

态 变化 

图 4 所 示 为 试 样 2 和 3 在 变形 前 后 的 一 维 同 步 
辐射 高 能 XRD 谱 . 可 见 , 逆 变 奥 氏 体 和 马 氏 体 在 变 
形 前 后 均 发 生 了 变化 , 而 且 变形 后 逆 变 奥 氏 体 衍 射 
峰 几 乎 完全 消失 , 表明 大 部 分 逆 变 奥 氏 体 经 变形 后 
转变 成 马 氏 体 . 为 了 观察 着 变 奥 氏 体 在 不 同 应 力 状 
态 下 的 动态 变化 , 图 5 给 出 了 经 Rietveld 精 修 拟 合 的 
试 样 2 中 逆 变 奥 氏 体 (111),, (200),, (220), 和 (311), 4 
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可 


个 衍射 峰 积 分 强度 在 不 同 应 力 状态 下 的 变化 情况 . 
可 以 看 出 , 在 工程 应 力 小 于 5$00 MPa 时 , 每 个 逆 变 奥 
氏 体 衍射 峰 的 积分 强度 均 未 发 生 明显 变化 , 而 当 工 
程 应 力 大 于 500 MPa 后 , 衍射 峰 积分 强度 随 应 力 的 
增加 逐渐 减弱 至 消失 , 如 图 5 虚线 标示 . 尽管 图 5b 
中 (200), 衍 射 峰 积分 强度 在 应 力 为 750 MPa 时 突然 
变 大 , 但 由 于 其 积分 强度 变化 的 绝对 值 很 低 , 不 会 
对 计算 结果 产生 影响 , 这 意味 着 试 样 2 中 道 变 奥 氏 
体 很 有 可 能 从 工程 应 力 达 到 500 MPa 时 开始 失 稳 ， 
逐渐 发 生 形 变 诱导 马 氏 体 相 变 . 相 比 较 下 , 试 样 3 中 
道 变 奥 氏 体 各 蝇 面 族 衔 射 峰 的 积分 强度 均 在 工程 
应 力 达 到 350 MPa 后 开始 减弱 , 如 图 6 虚线 标示 , 这 
意味 着 与 试 样 2 相 比 , 试 样 3 中 逆 变 奥 氏 体 在 较 低 
的 应 力 状态 下 发 生 了 形变 诱导 马 氏 体 相 变 . 为 进 
步 量 化 逆 变 奥 氏 体 在 形变 过 程 中 的 相 变 行为 , 需要 
对 这 些 道 变 奥 氏 体 衍射 峰 和 马 氏 体 衔 射 峰 进 行 精 
修 拟 合 后 的 相 分 数 定量 分 析 . 
2.2 逆 变 奥 氏 体 的 形变 诱导 马 氏 体 相 变 

利用 Maud 软件 对 试 样 2 和 3 在 不 同 应 力 状态 
下 采集 的 逆 变 奥 氏 体 (111),, (200),, (220),, (311), 和 马 
氏 体 (110)。 (200)w (211)s, (220). 衍 射 峰 进行 Riet- 


(b) |(110) 


a 


Q11),, 


Intensity / a.u. 


30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 
25/() 


(d) alo) 


a 


oa ， (220) ， 


Intensity / a.u. 


(200) ， 
ED, (200) 
| » 


30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 
20/() 


4 试 样 2 和 3 的 同步 辐射 高 能 XRD 谱 
Fig.4 Synchrotron high energy XRD spectra of sample 2 (a, b) and sample 3 (c, d) before (a, c) and after (b, d) deforma- 


tion (Sample 2 and 3 are tempered at 620 "CC for 1 and 2 h and then air cooled, respectively) 


Integral intensity 


Integral intensity 


Integral intenity 


Integral intensity 


300 


250 上 


200 上 


150 上 上 


100 上 


50 上 


\ 


0 上 上 上 上 上 上 1 dh 
-100 0 100 200 300 400 500 600 700 800 


Engineering stress / MPa 


(9) 
40-“。 
SR 
30 上 | 
| 
20| ~、 
10 上 | 
| » 
中 
-100 0 100 200 300 400 500 600 700 800 


Engineering stress / MPa 


5 试 样 2 中 首 变 奥 氏 体 各 个 入 射 峰 积分 强度 帮 
Fig.S Variations of integral diffraction intensity of (111), (a), (200), (b), (220), (c) and (311), (d) of reversed austenite in 


sample 2 with different engineering stresses 
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6 试 样 3 中 道 变 奥 氏 体 各 个 衍射 峰 积 分 强度 如 
Fig.6 Variations of integral diffraction intensity of (111), (a), (200), (b), (220), (c) and (311), (d) of reversed austenite in 
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E 不 同 应 力 状态 下 的 变化 
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7 试 样 2 和 3 在 变形 中 时 逆 变 奥 氏 体 相 体积 分 数 变化 
Fig.7 Variations of volume fraction of reversed austenite in sample 2 (a, b) and sample 3 (c, d) under different engineer- 
ing stresses (a, c) and true strains (b, d) 

veld 全 谱 ) 避 修 后 的 定 基 分 机 ， 其 结果 如 图 7 所 示 . 试 。” 的 稳定 性 降低 ™; (2) Si-Mn 型 TIRP 钢 中 存在 2 种 奥 
样 2 中 逆 变 奥 氏 体 含 量 在 工程 应 力 达 到 5$00 MPa 时 氏 体 , 一 种 奥 氏 体 分 布 在 铁 素 体 三 又 晶 界 上 , 另 一 
开始 下 降 , 试 样 3 中 闻 变 由 氏 体 含量 在 工程 应 力 达 种 奥 氏 体 则 分 布 在 贝 开 体 板 条 间 . 在 形变 过 程 中 ， 
到 350 MPa 时 开始 下 降 , 该 特征 应 力 值 分 别 与 图 5 具有 板 条 特征 的 贝 开 体 与 奥 氏 体 的 界面 处 更 容易 
和 6 所 示 的 逆 变 奥 氏 体 衍 射 峰 积 分 强度 开始 下 降 的 ”出现 应 力 集中 现象 , 能 够 提供 更 大 的 驱动 力促 使 奥 
应 力 值 相 吻 合 , 说 明道 变 奥 氏 体 在 外 界 载荷 超过 一 ” 氏 体 发 生 马 氏 体 相 变 , 使 得 这 部 分 奥 氏 体 的 稳定 性 
定 值 后 , 获得 了 足够 的 相 变 驱 动力 , 被 诱导 发 生 了 ” 较 弱 ; 而 在 三 又 晶 界 处 的 应 力 则 可 沿 着 不 同方 向 得 


马 氏 体 相 变 . 由 于 试 样 2 和 3 的 届 服 强 


E 度 分 别 为 600 


和 580 MPa, 所 以 从 宏观 尺度 上 看 ,2 者 逆 变 奥 氏 体 


的 形变 诱导 马 


氏 体 相 变 均 开始 于 材料 的 弹性 变 


阶段 . 值 


得 注意 的 是 , 这 


相 变 特征 与 其 他 含 


稳 奥 氏 体 相 的 


形 
了 亚 


多 相 结构 材料 中 形变 诱导 相 变 发 


在 宏观 塑性 变 
钢 为 例 %, 其 显 


微 组 织 为 铁 素 体 - 贝 开 体 基体 上 弥 


分 布 着 亚 稳 奥 


氏 体 , 在 变形 过 程 中 铁 素 体 往 往 先 
生 届 服 , 使 材料 进入 宏观 塑 怕 


FE 变 形 阶 段 , 大 量 塑 


生 


阶段 的 特征 不 同 . 以 Si-Mn 型 TIRP 


散 
发 
性 


以 松弛 , 不 利于 驱动 奥 氏 体 发 生 马 氏 体 相 变 , 因此 在 


成 


分 相同 的 情况 下 这 部 分 


) 奥 开 体 的 稳定 性 较 高 中 


与 Si-Mn 型 TRIP 钢 不 同 , 经 两 相 区 回 火 处 理 后 的 
ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 中 的 逆 变 奥 氏 体 弥 


散 分 布 在 马 氏 体 板 条 界 上 ?” 


形变 过 程 中 逆 变 奥 氏 


体 与 马 氏 体 界面 处 易 出 现 应 力 集中 , 驱使 逆 变 奥 氏 


体 


发 生 相 变 , 降低 道 变 


ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 多 


变 


提前 在 材料 宏观 弹性 阶 


奥 氏 体 的 稳定 性 , 因此 
由 中 的 形变 诱导 马 氏 体 相 
+ 段 出 现 . 比较 试 样 2 和 3 


的 相 变 应 力 发 现 , 试 样 3 逆 变 奥 氏 体 在 更 低 的 应 力 


变形 驱使 亚 稳 奥 氏 体 向 马 氏 体 发 生 转 变 , 从 而 使 得 
形变 诱导 相 变 发 生 在 材料 的 宏观 塑性 变形 阶段 .出 ” 作 
现 这 种 差别 的 原因 有 : (1) ZG06Crl3Ni4Mo 马 氏 体 定 
不 锈 钢 的 含 C 量 仅 0.04%, 而 Si-Mn 型 TIRP 钢 中 C 长 
含量 通常 可 达到 0.1% 以 上 . C 作为 最 主要 的 奥 氏 体 ” 消 
得 定 化 元 素 , 其 较 低 的 含量 直接 导致 了 逆 变 奥 氏 体 ” 开 
一 个 一 


用 下 失 稳 发 生 相 变 , 说 


体 的 稳定 性 呈 . 


明 试 样 3 的 逆 变 奥 氏 体 稳 


定性 低 于 试 样 2 的 逆 变 奥 氏 体 稳 定性 , 这 是 因为 较 
的 回 火 时 间 能 够 促进 MsCe 型 碳化 物 的 析出 长 大 ， 
耗 了 逆 变 奥 氏 体内 的 C 含 量 , 从 而 降低 了 逆 变 奥 
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对 比分 析 试 样 2 和 3 中 逆 变 奥 氏 体 相 体积 分 数 
在 不 同 应 力 状态 下 (图 7a 和 c) 或 应 变 状态 下 (图 7b 
和 四 的 变化 特征 可 以 发 现 , 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 行为 
由 材料 的 弹性 应 力 诱 发 , 同时 后 续 塑 性 应 变 的 增 大 
也 会 继续 促进 相 变 的 快速 发 生 , 如 图 中 虚线 所 标 
示 , 试 样 2 和 3 的 相 变 速率 分 别 在 工程 应 力 达 到 700 
和 650 MPa 时 开始 突然 增加 . 虽然 逆 变 奥 氏 体 的 相 
变 行为 发 生 于 材料 弹性 变形 阶段 , 但 大 部 分 逆 变 奥 
氏 体 的 相 变 行为 发 生 在 塑性 变形 阶段 , 因此 可 预见 
材料 的 塑性 可 能 会 受到 相 变 的 影响 
2.3 马 氏 体 基体 位 错 密度 的 变化 

在 变形 时 , 马 氏 体 基体 的 位 错 密度 随 着 应 变量 
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在 单 轴 拉 伸 变形 过 程 中 的 变化 情况 . 可 以 看 出 , 在 
相 变 发 生前 马 氏 体 基 体位 错 密度 随 着 应 力 增加 基 
本 呈现 线性 变化 , 而 在 相 变 开始 后 马 氏 体 基 体位 错 
密度 快速 增加 , 当 逆 变 奥 氏 体 相 变速 率 进 一 步 增 加 
时 , 马 氏 体位 错 密度 增加 速率 也 进一步 增加 , 说 明 
试 样 2 和 3 中 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 导致 了 马 氏 体 基 体 
位 错 密度 的 增加 . 逆 变 奥 氏 体 被 诱导 发 生 马 氏 体 相 
变 时 , 相 变 引起 的 体积 膨胀 提高 了 周边 马 氏 体 基 体 
的 位 错 密度 . 由 于 位 错 密度 的 增加 对 材料 的 加 工 硬 
化 行为 具有 促进 作用 , 所 以 逆 变 奥 氏 体 的 形变 诱导 
马 氏 体 相 变 对 材料 变形 过 程 的 加 工 便 化 行为 具有 
重要 作用 . 


的 增加 不 断 增加 , 使 之 产生 加 工人 硬化 现象 . 如 果 马 
氏 体 不 锈 钢 在 变形 过 程 中 存在 形变 诱导 相 变 行为 ， 
则 不 仅 变 形 会 引起 基体 马 氏 体 的 位 错 密 度 变 化 , 同 
时 形变 诱导 相 变 行为 也 可 能 会 对 马 氏 体 基体 的 位 
错 密度 带 来 影响 . 因此 , 通过 定量 计算 变形 过 程 中 
马 氏 体 基 体 的 位 错 密度 , 可 有 效 分 析 逆 变 奥 氏 体 的 
形变 诱导 马 氏 体 相 变 对 材料 组 织 的 影响 . 

使 用 XRD 测量 材料 位 错 密度 的 方法 对 马 氏 体 基 
体位 错 密度 进行 测量 . 将 物 相 的 衍射 谱 进行 Rietveld 
结构 精 修 后 , 选择 马 氏 体 基 体 最 强 衍射 峰 (110)* 来 
计算 位 错 密度 . 提取 精 修 拟 合 后 的 衍射 峰 (110)。 的 
半 高 宽 , 通过 位 错 密 度 和 衍射 峰 半 高 宽 之 间 的 关系 
式 中 计算 可 获得 马 氏 体 基 体 中 的 位 错 密度 : 

p=B’/(4.35 xb’) (1) 

式 中 , 8 为 衍射 峰 半 高 宽 ; 5 为 材料 的 Burgers 矢量 

模 , 其 值 为 2.48x10*cm. 虽然 衍射 峰 的 半 高 宽 一 般 

受到 材料 物 相 的 晶 粒 尺寸 和 位 错 密度 的 影响 , 然而 

本 同步 辐射 实验 中 多 射线 微 束 的 有 效 观察 对 象 为 
小 区 域 晶 粒 , 因此 可 以 忽略 晶 粒 尺 寸 的 影响 . 

图 8 所 示 为 试 样 2 和 3 中 马 氏 体 基 体位 错 密度 
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2.4 ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 中 TRIP 效 应 
在 变形 过 程 中 , 亚 稳 奥 氏 体 被 诱导 发 生 马 氏 体 
相 变 , 这 种 相 变 可 显著 提高 材料 塑性 , 称 为 相 变 诱 
导 塑 性 (TRIP) 效 应 . 这 种 现象 普遍 存在 于 TRIP 钢 
中 , 拉 伸 变形 时 变形 最 大 部 位 的 奥 氏 体 首先 被 诱发 
马 氏 体 相 变 , 导致 局 部 区 域 出 现 加 工人 硬化 而 难以 继 
续 变 形 , 使 得 变形 向 未 发 生 马 氏 体 相 变 的 其 它 奥 氏 
体 转移 , 从 而 推迟 了 颈 缩 的 形成 , 提高 了 材料 的 塑 
性 外. 与 TIRP 钢 相似 , 双 相 钢 经 济 火 后 马 氏 体 相 变 
引起 体积 膨胀 和 剪 切 应 变 , 导致 铁 素 体 基体 的 位 错 
密度 增加 , 提高 材料 的 硬化 指数 , 从 而 改善 了 材料 
的 强度 和 塑性 匹配 *3. 本 工作 结合 材料 的 加 工 硬 
化 行为 揭示 形变 诱导 马 氏 体 相 变 在 马 氏 体 不 锈 钢 
中 的 作用 机 制 . 
图 9 所 示 的 是 3 个 试 样 的 真 应 力 -应 变 曲 线 , 可 
以 看 出 , 在 强度 上 3 者 相近 , 而 在 延伸 率 上 试 样 3 最 
大 , 试 样 2 次 之 , 试 样 1 最 小 . 比较 分 析 试 样 1,2 和 3 
在 塑性 变形 阶段 的 加 工人 硬化 指数 变化 曲线 , 结果 如 
图 10 所 示 . 试 样 1 的 加 工人 硬化 指数 在 塑性 变形 阶段 
的 前 期 急剧 下 降 , 但 随 着 变形 量 的 增 大 , 开始 出 现 
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8 单 轴 拉 伸 过 程 中 试 样 2 和 3 中 马 氏 体 基体 位 错 密度 变化 


Fig.8 Variations of dislocation density of martensite matrix with different engineering stresses for sample 2 (a) and sam- 


ple 3 (b) during uniaxial tensile test 
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图 9 试 样 1,2 和 3 的 真 应 力 -应 变 曲 线 
Fig.9 True stress-strain curves of ZGO6Cr13Ni4Mo steel 
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10 试 样 1,2 和 3 单 轴 拉 伸 变 形 时 的 加 工 硬 化 指数 和 
奥 氏 体 含量 的 变化 曲线 


Fig.10 Variations of work- hardening exponent and vol- 


ume fraction of austenite as a function of true 


strain for samples 1, 2 and 3 


加 工人 硬化 行为 , 导致 加 工 硬化 指数 不 再 急剧 下 降 ， 
而 是 以 一 种 平缓 的 方式 过 渡 到 颈 缩 的 出 现 , 呈现 出 
不 存在 形变 诱导 马 氏 体 相 变 的 马 氏 体 不 锈 钢 加 工 
硬化 指数 典型 的 变化 特征 ; 试 样 2 的 加 工人 硬化 指数 
在 塑性 变形 阶段 的 前 期 也 发 生 急 剧 下 降 , 也 随 着 变 
形 量 的 增 大 出 现 平缓 的 特征 . 但 与 试 样 1 相 比 , 试 样 
2 的 加 工 硬化 指数 显然 要 高 于 试 样 1, 表明 尽管 试 样 
2 形变 诱导 马 氏 体 相 变 开始 于 宏观 弹性 变形 阶段 ， 
然而 由 于 大 部 分 相 变 都 发 生 在 宏观 塑性 变形 阶段 ， 
导致 试 样 2 加 工 硬化 指数 高 于 无 形变 诱导 相 变 而 只 
通过 塑性 变形 提高 加 工 硬化 能 力 的 试 样 1 的 硬化 指 
数 . 因此 , 加 工 硬化 指数 更 高 的 试 样 2 的 延伸 率 要 大 
于 试 样 1. 

下 面 定量 分 析 试 样 2 中 形变 诱导 相 变 对 加 工 硬 
化 指数 的 影响 . 第 I 阶段 (从 应 力 值 600 MPa 开始 )， 
试 样 1 的 加 工 硬 化 指数 高 于 试 样 2 的 加 工 硬 化 指 
数 , 这 是 因为 试 样 1 在 回 火 冷却 过 程 中 逆 变 奥 氏 体 


全 都 发 生 了 马 氏 体 相 变 "”, 引起 马 氏 体 基 体位 错 密 
度 的 增加 , 从 而 提高 了 材料 本 身 的 加 工 硬化 指数 ， 
而 在 这 个 阶段 试 样 2 仅 有 0.5% 逆 变 奥 氏 体 发 生 相 
变 , 不 足以 提高 试 样 2 的 加 工人 硬化 指数 ; 第 开 阶 段 ， 
试 样 2 的 加 工 硬化 指数 开始 高 于 试 样 1 的 加 工 硬化 
指数 , 这 是 由 于 试 样 2 中 约 2.2% 首 变 奥 氏 体 发 生 了 
相 变 , 相 变 开始 起 到 提高 加 工人 硬化 指数 的 作用 ; 第 
II 阶段 , 约 4.8% 逆 变 奥 氏 体 发 生 了 相 变 , 相 变 速率 
的 快速 增加 致使 试 样 2 的 加 工人 硬化 指数 在 这 个 区 间 
内 急剧 增加 ; 第 IV 阶段 , 试 样 2 中 仅 有 剩余 的 1.7% 
道 变 奥 氏 体 发 生 了 相 变 , 因此 试 样 2 的 加 工 硬 化 指 
数 也 逐渐 下 降 至 失效 . 由 此 可 见 , 道 变 奥 氏 体 的 相 
变量 与 材料 加 工人 硬化 率 之 间 存 在 对 应 关系 . 
将 试 样 2 和 3 的 加 工 硬化 指数 曲线 进行 对 比分 
第 I 阶段 , 试 样 2 和 3 的 硬化 指数 均 发 生 下 
条 , 尽管 在 这 阶段 2 者 的 真 应 变量 As=0.005 和 奥 氏 
， 量 0.6% 都 相同 , 但 从 弹性 变形 阶段 至 此 试 样 
3 已 有 4% 逆 变 奥 氏 体 发 生 了 相 变 , 而 试 样 2 仅 有 不 
到 1% 逆 变 奥 氏 体 发 生 相 变 , 因此 试 样 3 的 加 工 硬化 
指数 要 高 于 试 样 2; 第 开 阶 段 , 试 样 2 和 3 的 As 均 为 
0.008, 奥 氏 体 变 化 量 分 别 为 2.2% 和 3%, 其 中 试 样 3 
的 加 工 硬化 指数 不 再 下 降 并 且 逐 渐 增 加 , 试 样 2 的 
加 工 硬化 指数 下 降 趋 势 逐 渐 消 失 , 形变 诱导 相 变 的 
发 生 不 同 程度 地 促进 其 加 工 硬化 行为 ; 第 II 阶段， 
试 样 2 和 3 的 As 均 为 0.014, 奥 氏 体 变化 量 分 别 为 
4.8% 和 2.2%,2 者 的 加 工 硬化 指数 均 发 生 了 增长 , 由 
于 试 样 2 的 奥 氏 体 变化 量 更 大 , 所 以 试 样 2 的 增长 
幅度 更 大 ; 第 IV 阶段 , 2 试 样 的 As 分 别 为 0.008 和 
0.02, 奥 氏 体 变 化 量 分 别 为 1.7 多 和 2.7%, 这 一 阶段 
的 变形 逐渐 过 渡 到 颈 缩 的 出 现 ,2 者 的 加 工 硬 化 指 
数 均 发 生 了 下 降 , 尽管 2 者 的 奥 氏 体 变 化 量 相近 , 但 
由 于 试 样 3 在 之 前 的 变形 阶段 中 有 更 多 的 逆 变 奥 氏 
体 发 生 了 相 变 , 提高 了 试 样 3 的 加 工 硬化 指数 , 使 得 
真 应 变 要 远大 于 试 样 2 的 真 应 变 , 变形 能 力 更 强 . 综 
上 所 述 , 试 样 3 在 变形 过 程 中 发 生 相 变 的 逆 变 奥 氏 
体 含 量 高 于 试 样 2, 有 效 提高 了 试 样 3 的 加 工 硬 化 指 
数 , 从 而 导致 试 样 3 的 延伸 率 要 高 于 试 样 2. 可 见 , 在 
真 应 变相 同 的 情况 下 , 发 生 相 变 的 逆 变 奥 氏 体 越 
多 , 越 有 利于 提高 材料 的 加 工人 硬化 指数 , 同时 加 工 
硬化 指数 的 提高 有 利于 强化 材料 的 变形 能 
结合 图 8 中 试 样 2 和 3 的 位 错 密度 动态 变化 可 
看 出 , 相 变 提 高 材料 加 工 硬 化 指数 的 同时 伴随 着 位 
错 密度 的 增加 , 这 也 说 明了 形变 诱导 马 氏 体 相 变 在 
ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 的 作用 机 制 与 TIRP 
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钢 、 双 相 钢 的 相似 , 形变 诱导 相 变 的 出 现 引 起 体积 
膨胀 和 剪 切 应 变 , 导致 材料 基体 位 错 密度 的 增加 ， 
强化 了 加 工 硬 化 行为 , 有 效 推迟 了 颈 缩 的 出 现 , 进 
而 提高 了 材料 的 变形 能 
3 结论 

(1) 借助 同步 辐射 高 能 X 射 线 衍射 技术 对 
ZG06Cr13Ni4Mo 马 氏 体 不 锈 钢 单 轴 拉 伸 形 变 过 程 
P 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 特征 和 TRIP 效 应 进行 原 位 表 
征 和 研究 . 观测 了 道 变 奥 氏 体 (111),, (200),, (220)， 
(311),4 个 衍射 峰 在 不 同 应 力 状态 下 的 动态 变化 , 发 
现在 变形 过 程 中 随 工程 应 力 的 增加 奥 氏 体 衍射 峰 
的 强度 逐渐 减弱 至 消失 , 可 以 定性 认为 逆 变 奥 氏 体 
在 拉 伸 过 程 中 发 生 了 形变 诱导 马 氏 体 相 变 , 而 且 这 
个 相 变 开始 于 该 材料 的 宏观 弹性 变形 阶段 . 

(2) 利用 Rietveld 精 修 方法 对 逆 变 奥 氏 体 和 马 
氏 体 衍射 峰 进 行 全 谱 精 修 拟 合 , 进而 对 逆 变 奥 氏 体 
行 定量 分 析 , 拟 合 出 逆 变 奥 氏 体 在 变形 过 程 中 的 
体积 分 数 变化 曲线 , 确认 了 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 行为 
开始 于 该 材料 的 宏观 弹性 阶段 , 并 且 持 续 了 整个 塑 
性 变形 阶段 . 

(3) 通过 对 不 同 逆 变 奥 氏 体 含量 下 材料 的 延伸 
率 和 加 工 硬化 率 的 比较 分 析 , 发 现 逆 变 奥 氏 体 的 形 
变 诱 导 马 氏 体 相 变 行为 显著 提高 了 材料 的 延伸 率 
和 加 工 硬化 率 , 逆 变 奥 氏 体 的 相 变 量 和 材料 加 工 硬 
化 指数 之 间 存 在 对 应 关系 , 相 变 提高 材料 加 工 硬化 
指数 的 同时 伴随 着 基体 位 错 密度 的 增加 , 说 明 逆 变 
奥 氏 体 的 相 变 诱导 塑性 实质 是 通过 形变 诱导 马 氏 
体 相 变 来 增加 材料 基体 的 位 错 密度 , 从 而 提高 材料 
的 加 工 硬化 率 , 优化 马 氏 体 不 锈 钢 的 塑 蔬 性 . 
感谢 中 国 上 海光 源 BL14B 光线 站 为 本 实验 提供 同步 辐射 装置 
感谢 中 国 科学 院 金属 研究 所 宋 小 平 研究 员 在 实验 数据 的 处 理 与 分 
析 中 给 予 的 帮助 . 
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